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I N T R O D U C T I O N  

A l t h o u g h  o x y g e n  i n  e l e m e n t a r y  o r  c o m b i n e d  f o r m  i s  o n e  o f  
t h e  m o s t  commonly o c c u r r i n g  c o n s t i t u e n t s  o f  o r g a n i c  m a t e r i a l s  a n d  
i t s  d i r e c t  d e t e r m i n a t i o n  h a s  b e e n  t h e  s u b j e c t  o f  e x t e n s i v e  i n v e s t i -  
g a t i o n ,  t h e  d e v e l o p m e n t  a n d  a p p l i c a t i o n  o f  r a p i d  i n s t r u m e n t a l  m e t h o d s  
h a v e  n o t  k e p t  p a c e  w i t h  e x i s t i n g  r e q u i r e m e n t s .  

P r i o r  t o  1 9 3 9 ,  m e t h o d s  f o r  d i r e c t  d e t e r m i n a t i o a  o f  o x y g e n  
i n  o r g a n i c  c o m p o u n d s  w e r e  b a s e d  on  e i t h e r  c o m p l e t e  o x i d a t i o n  o f  t h e  
compound w i t h  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  o x y g e n  c o n s u m e d  o r  c a t a l y t i c  h y d r o -  
g e n a t i o n  (1) t o  f o r m  w a t e r .  B o t h  o f  t h e s e  t e c h n i q u e s  were c u m b e r -  
some, r e q u i r e d  c o m p l e x  a p p a r a t u s ,  a n d  were e x c e s s i v e l y  t e d i o u s  a n d  
t i m e  c o n s u m i n g .  N e i t h e r  c o u l d  b e  c o n s i d e r e d  a m e n a b l e  t o  r o u t i n e  
a pp  1 i c a  t i on.  

I n  1 9 3 9 ,  S c h u t z e  (2) p r o p o s e d  a s e m i - m i c r o m e t h o d  i n  w h i c h  
t h e  s a m p l e  i s  t h e r m a l l y  d e c o m p o s e d  i n  a s t r e a m  o f  n i t r o g e n  a n d  t h e  
c r a c k e d  p r o d u c t s  a r e  p a s s e d  o v e r  c a r b o n  a t  a b o u t  1 0 0 0 ° C .  The  r e s u l t -  
i n g  c a r b o n  m o n o x i d e  i s  t h e n  o x i d i z e d  a t  room t e m p e r a t u r e  w i t h  i o d i n e  
p e n t o x i d e  y i e l d i n g  c a r b o n  d i o x i d e  a n d  i o d i n e ,  e i t h e r  o f  w h i c h  may b e  
d e t e r m i n e d  a n d  u s e d  a s  a m e a s u r e  o f  o x y g e n  c o n t e n t .  U n t e r z a u c h e r  (3) 
a d a p t e d  t h e  m e t h o d  t o  t h e  m i c r o c h e m i c a l  s c a l e  b y  m a k i n g  v a r i o u s  i m -  
p r o v e m e n t s  i n  t h e  a p p a r a t u s .  M o d i f i c a t i o n s  p e r m i t t i n g  t h e  u s e  o f  
l a r g e r  s a m p l e  s i z e s  were made b y  D i n e r s t e i n  a n d  K l i p p  ( 4 )  i n a n  e f f o r t  
t o  m i n i m i z e  e r r o r s  i n  t h e  a n a l y s i s  o f  low o x y g e n  c o n t e n t  p e t r o l e u m  
p r o d u c t s .  O i t a  ( 5 )  made f u r t h e r  m o d i f i c a t i o n s  i n  a p p l y i n g  t h e  t e c h -  
n i q u e  t o  l i g h t  h y d r o c a r b o n s .  The  p r o b l e m s  o f  s e n s i t i v i t y  a n d  v o l a -  
t i l i t y  w e r e  o v e r c o m e  b y  u s i n g  a m a g n e t i c a l l y  c o n t r o l l e d  s e c t i o n  o f  
s p i r a l  q u a r t z  t u b i n g  a s  t h e  s a m p l e  c o n t a i n e r  p e r m i t t i n g  t h e  u s e  o f  a s  
much a s  5 g r a m s  o f  s a m p l e .  A l t h o u g h  m e t h o d s  b a s e d  on  t h e r m a l  decom- 
p o s i t i o n  r e q u i r e  s o m e w h a t  s i m p l e r  a p p a r a t u s  a n d  a r e  l e s s  s u b j e c t  t o  
i n t e r f e r e n c e  t h a n  t h e  c o m p l e t e  o x i d a t i o n  a n d  c a t a l y t i c  h y d r o g e n a t i o n  
m e t h o d s ,  t i m e  r e q u i r e m e n t s  o f  t h e  o r d e r  o f  6 0  t o  7 0  m i n u t e s  p e r  
a n a l y s i s  make t h e m  e q u a l l y  u n a t t r a c t i v e  f o r  r o u t i n e  u s e .  

The  a n s w e r  t o  t h e  o x y g e n  a n a l y s i s  p r o b l e m  now a p p e a r s  t o  b e  
f a s t  n e u t r o n  a c t i v a t i o n  a n a l y s i s  ( 6 - 8 ) .  T h e  p u r p o s e  o f  t h i s  p a p e r  i s  
t o  d e s c r i b e  t h e  t e c h n i q u e s  e m p l o y e d  a t  t h i s  l a b o r a t o r y  f o r  d e t e r m i n i n g  
o x y g e n  i n  p e t r o l e u m  p r o d u c t s  a n d  r e l a t e d  m a t e r i a l s  b y  t h e  a c t i v a t i o n  
m e t h o d .  

1. 



I n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  o x y g e n  b y  f a s t  n e u t r o n  a c t i v a t i o n ,  
t h e  s a m p l e  t o  b e  a n a l y z e d  i s  i r r a d i a t e d  w i t h  n e u t r o n s  of  s u f f i c i e n t  
e n e r g y  t o  i n i t i a t e  t h e  016(n,p)N16 r e a c t i o n  (Q = - 9 . 6 2  Mm). T h e  
7 . 4 - s e c o n d  N 1 6  a c t i v i t y  i n d u c e d  i n  t h e  s a m p l e  i s  t h e n  m e a s u r e d  a n d  
t h e  o x y g e n  c o n t e n t  c o m p u t e d  f r o m  t h e  s l o p e  o f  a c a l i b r a t i o n  c u r v e  
p r e p a r e d  f r o m  a s e r i e s  o f  s t a n d a r d s  c o n t a i n i n g  known a m o u n t s  o f  oxygen. 
S a m p l e s  a n d  s t a n d a r d s  a r e  p r e p a r e d ,  i r r a d i a t e d , '  a n d  c o u n t e ' d  i n  e x a c t l y  
t h e  same way; a l l  a c t i v i t i e s  a re  n o r m a l i z e d  t o  a f i x e d  n e u r r o n  f l u x  
a n d  w e i g h t .  

F a s t  n e u t r o n s  f o r  t h i s  w o r k  a r e  m o s t  c o n v e n i e n t l y  p r o d u c e d  
b y  b o m b a r d i n g  a t r i t i a t e d  t a r g e t  ( e - g .  t r i t i a t e d  t i t a n i u m )  w i t h  
d e u t e r o n s  i n  a r e l a t i v e l y  low v o l t a g e  a c c e l e r a t o r ,  t h e  y i e l d  o f  t h e  
H 3 ( d , n ) H e 4  r e a c t i o n  b e i n g  s u c h  t h a t  a n  a d e q u a t e  o u t p u t  (- lolo neut rons /  
s e c )  o f  14-Mev n e u t r o n s  i s  o b t a i n e d  a t  a c c e l e r a t i n g  v o l t a g e s  a s  l o w  
a s  1 2 5  k i l o v o l t s .  

E i t h e r  b e t a - r a y  o r  gamma-ray  c o u n t i n g  t e c h n i q u e s  c a n  b e  
e m p l o y e d  t o  measure t h e  N L 6  a c t i v i t y  ( s e e  F i g .  1). B e c a u s e  o f  t h e  
s h o r t  h a l f - l i f e  o f  N L 6 ,  t h e  i r r a d i a t i o n  t i m e  a n d  t h e  t i m e  a t  w h i c h  
t h e  i r r a d i a t i o n  s t o p s ,  a s  w e l l  a s  t h e  c o u n t i n g  t i m e  a n d  t h e  t i m e  a t  
w h i c h  t h e  c o u n t i n g  s t a r t s ,  n e e d  t o  b e  v e r y  c a r e f u l l y  c o n t r o l l e d .  An 
a u t o m a t i c  t i m i n g  a n d  s a m p l e  t r a n s f e r  s y s t e m  i s  t h e r e f o r e  n e c e s s a r y  
i f  a c c u r a t e ,  r e p r o d u c i b l e  r e s u l t s  a r e  t o  b e  o b t a i n e d .  

; t  
INSTRUMENTATION 

A d i a g r a m  o f  t h e  s a m p l e  t r a n s f e r  system u s e d  f o r  t h e  o x y g e n  
a n a l y s e s  w i t h  d e t a i l  s k e t c h e s  o f  a s a m p l e  b o t t l e  i n  t h e  i r r a d i a t i o n  
a n d  c o u n t i n g  p o s i t i o n s  i s  shown i n  F i g .  2 .  T h e  s y s t e m  i s  o p e r a t e d  
w i t h  a i r  a t  6 5  p s i  a n d  i s  e q u i p p e d  w i t h  t h r e e  t i m e r s  and f o u r  s o l e n o i d  
v a l v e s  t h a t  a u t o m a t i c a l l y  t i m e  a n d  c o n t r o l  t he  i r r a d i a t i o n ,  t r a n s f e r ,  
a n d  c o u n t i n g  s e q u e n c e .  S a m p l e s  a r e  t r a n s f e r r e d  t h r o u g h  t h e  3 2 - f o o t  
l o n g  p o l y e t h y l e n e  t u b e ,  w h i c h  m a k e s  a 200" b e n d  o v e r  t h e  t o p  o f  t h e  
s h i e l d i n g  w a l l ,  i n  l e s s  t h a n  1 - 1 / 4  s e c o n d s .  A p h o t o e l e c t r i c  d e v i c e  
is e m p l o y e d  a t  t h e  t a r g e t  e n d  o f  t h e  t r a n s f e r  t u b e  t o  a s s u r e  r e p r o -  
d u c i b l e  p o s i t i o n i n g  o f  t h e  s a m p l e  b o t t l e s  i n  f r o n t  o f  t h e  w a t e r - c o o l e d  
t r i t i a t e d  t i t a n i u m  t a r g e t  ( o n  a 2 - m i l  t h i c k  s t a i n l e s s  s t e e l  b a c k i n g )  
o f  t h e  130 k i l o v o l t  a c c e l e r a t o r .  The 14-Mev n e u t r o n  f l u x  o n  t h e  
d e u t e r o n  beam ax i s  3 / 4 - i n c h  f r o m  t h e  t a r g e t  ( c e n t e r  o f  s a m p l e  b o t t l e )  
i s  a p p r o x i m a t e l y  2 x 10% n e u t r o n / c m 2 - s e c  w i t h  a 2 5 0  @amp m a g n e t i c a l l y  
a n a l y z e d  ( 2 0 "  d e f l e c t i o n )  beam o f  d e u t e r o n s  (Di'). 

Two 3 - i n c h  d i a m e t e r  x 3 - i n c h  t h i c k  N a I ( T 1 )  s c i n t i l l a t i o n  
c o u n t e r s  a r e  u s e d  t o  d e t e c t  t h e  6.1 a n d  7 . 1  Mev gamma r a y s  f r o m  Nl6 .  
The o u t p u t s  o f  t h e  two c o u n t e r s  a r e  f e d  i n  p a r a l l e l  t h r o u g h  a n  a m p l i -  
f i e r  t o  e i t h e r  a d i s c r i m i n a t o r - s c a l e r  o r  a m u l t i c h a n n e l  a n a l y z e r ,  t h e  
l a t t e r  b e i n g  n e e d e d  o n l y  t o  d e t e r m i n e  t h e  opt imum d i s c r i m i n a t o r  s e t -  
t i n g  f o r  a g i v e n  m a t r i x  m a t e r i a l .  ( F o r  m o s t  p e t r o l e u m  p r o d u c t s  t h e  
d i s c r i m i n a t o r  c a n  b e  s e t  t o  a c c e p t  gamma r a y s  w i t h  e n e r g i e s  g r e a t e r  
t h a n  a b o u t  0 . 5  Mev w i t h o u t  i n t r o d u c i n g  a n y  a p p r e c i a b l e  e r r o r  i n  t he  
o x y g e n  d e t e r m i n a t i o n . )  T h e  n e u t r o n  o u t p u t  o f  t h e  a c c e l e r a t o r  i s  moni- 
t o r e d  w i t h  a BF3 c o u n t e r  l o c a t e d  i n  a p o s i t i o n  i n  t h e  s h i e l d i n g  w a l l  
w h e r e  p r e l i m i n a r y  t e s t s  s h o w e d  t h a t  t h e  t o t a l  c o u n t  d u r i n g  a n  i r r a d i -  
a t i o n  p e r i o d  w o u l d  b e  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  f a s t  f l u x  t h r o u g h  the  sample. 
T h e  m o n i t o r  i s  u s e d  t o  n o r m a l i z e  s a m p l e  d a t a  t o  a f i x e d  n e u t r o n  f l u x  
t h e r e b y  c o m p e n s a t i n g  f o r  f l u c t u a t i o n s  d u e  t o  c h a n g i n g  beam a n d  t a r -  
g e t  c o n d i t i o n s .  



E X  PER IME NTA L 

S a m p l e  P r e p a r a t i o n  - The s a m p l e s ,  w h i c h  t o  d a t e  h a v e  b e e n  
p r e d o m i n a n t l y  r a t h e r  v o l a t i l e  l i q u i d  p e t r o l e u m  p r o d u c t s ,  a r e  p o u r e d  
i n t o  1 / 4 - o u n c e  p o l y e t h y l e n e  b o t t l e s  ( w e i g h i n g  a b o u t  1 . 5  g r a m s )  f i t t e d  
w i t h  e x t e n d e d  d r o p p e r  t i p s *  f o r  s e a l i n g  a n d  m a c h i n e d  p o l y e t h y l e n e  
d r i v i n g  c a p s .  S a m p l e  b o t t l e s  a r e  w e i g h e d  b e f o r e  a n d  a f t e r  f i l l i n g  
a n d  t h e  w e i g h t  o f  t h e  s a m p l e  (-6 g r a m s )  d e t e r m i n e d  t o  0 .01  g r a m s .  
The f i l l i n g  a n d  s e a l i n g  o p e r a t i o n s  a r e  c a r r i e d  o u t  i n  a n  a t m o s p h e r e  
o f  n i t r o g e n  o r  h e l i u m .  

I r r a d i a t i o n  a n d  C o u n t i n g  - S a m p l e s  a r e  p u t  i n  t h e  i r r a d i -  
a t i o n  p o s i t i o n  b y  i n s e r t i n g  i n  a s a m p l e  l o a d e r  l o c a t e d  n e a r  t h e  
c o u n t e r  e n d  o f  t h e  t r a n s f e r  t u b e  a n d  p r e s s i n g  a b u t t o n  w h i c h  momen- 
t a r i l y  o p e n s  s o l e n o i d  v a l v e s  N o .  1 a n d  No. 2 ( F i g .  2 ) .  The i r r a d i -  
a t i o n ,  d e l a y  a n d  c o u n t i n g  s e q u e n c e  a r e  i n i t i a t e d  b y  a m a n u a l  s w i t c h  
w h i c h  s i m u l t a n e o u s l y  s t a r t s  t h e  i r r a d i a t i o n  t i m e r  a n d  t h e  n e u t r o n  
m o n i t o r  a n d  d i r e c t s  t h e  d e u t e r o n  beam o n t o  t h e  t r i t i u m  t a r g e t  by  
e n e r g i z i n g  a beam d e f l e c t o r  l o c a t e d  i n  t h e  d r i f t  t u b e  o f  t h e  a c c e l e r -  
a t o r .  A f t e r  t h e  p r e s e t  i r r a d i a t i o n  t i m e  ( 2 0  s e c o n d s ) ,  t h e  b e a m  i s  
a u t o m a t i c a l l y  d e f l e c t e d  o n t o  a w a t e r - c o o l e d  s l i t  s t o p p i n g  t h e  g e n e r -  
a t i o n  o f  n e u t r o n s ,  v a l v e s  No. 3 a n d  No. 4 a r e  o p e n e d ,  a n d  t h e  d e l a y  
t i m e r  i s  s t a r t e d .  The  d e l a y  t i m e r  t h e n  t u r n s  on t h e  c o u n t i n g  e q u i p -  
m e n t  f o r  a p r e s e t  c o u n t i n g  t i m e  ( u s u a l l y  2 0  s e c o n d s )  1 - 1 / 4  s e c o n d s  
a f t e r  b e i n g  a c t u a t e d .  E x p e r i e n c e  h a s  shown t h a t  t h e  h e a v i e s t  samples, 
a n d  c o n s e q u e n t l y  t h e  s l o w e s t  t o  t r a n s f e r ,  r e a c h  t h e  c o u n t i n g  p o s i t i o n  
w i t h i n  t h i s  p e r i o d .  A f t e r  t h e  c o u n t i n g  d a t a  a r e  r e c o r d e d ,  t h e  c y c l e  
i s  r e p e a t e d  u n t i l  t h e  d e s i r e d  t o t a l  c o u n t  i s  a c c u m u l a t e d .  

D I S C U S S I O N  

One o f  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  p r o b l e m s  t o  b e  s o l v e d  b e f o r e  
o x y g e n  a n a l y s i s  b y  n e u t r o n  a c t i v a t i o n  c d n  b e  p u t  on  a r o u t i n e  b a s i s  
i s  t h a t  o f  o b t a i n i n g  a m o d e r a t e l y  s i z e d  ( -5-15 m l ) ,  c h e a p ,  d i s p o s a b l e ,  
s a m p l e  c o n t a i n e r .  I d e a l l y ,  t h e  c o n t a i n e r  m a t e r i a l  s h o u l d  b e  r e l a t i v e l y  
f r e e  o f  o x y g e n ,  f l u o r i n e *  a n d  o t h e r  e l e m e n t s  t h a t  g i v e  r i s e  t o  r e a c -  
t i o n  p r o d u c t s  w i t h  s h o r t  h a l f  l i v e s .  S h o r t  o f  t h i s ,  t h e  c o n c e n t r a t i o n  
o f  c o n t a m i n a n t s  i n  t h e  m a t e r i a l  s h o u l d  n o t  v a r y  s i g n i f i c a n t l y  f r o m  
c o n t a i n e r  t o  c o n t a i n e r .  

F o l l o w i n g  a r o u g h  s u r v e y  b y  t h e  f a s t  a c t i v a t i o n  m e t h o d  o f  
t h e  o x y g e n  a n d  f l u o r i n e  c o n t e n t s  o f  a number o f  p o s s i b l e  c o n t a i n e r  
m a t e r i a l s ,  p o l y e t h y l e n e  w a s  s e l e c t e d  f o r  f u r t h e r  s t u d y .  S a m p l e s  were 
e i t h e r  m a c h i n e d  i n  t h e  f o r m  of  s o l i d  c y l i n d e r s  ( w e i g h i n g  a b o u t 6 g r a m s )  
o r  c u t  i n t o  s m a l l  p i e c e s  a n d  s e a l e d  i n  a b o t t l e  i n  a n  a t m o s p h e r e  o f  
h e l i u m .  They  w e r e  i r r a d i a t e d  a n d  c o u n t e d  a s  d e s c r i b e d  a b o v e .  Rela-  
t i v e  gamma-ray  a c t i v i t i e s  p e r  g r a m  m e a s u r e d  a b o v e  a d i s c r i m i n a t o r  
l e v e l  c o r r e s p o n d i n g  t o  0 . 5  Mev f o r  s e v e r a l  t y p e s  o f  p o l y e t h y l e n e  a r e  
g i v e n  i n  T a b l e  I; a p o l y p r o p y l e n e  v a l u e  i s  i n c l u d e d  f o r  c o m p a r i s o n  
p u r p o s e s .  

T h e s e  r e s u l t s  l e d  us t o  t h e  u s e  o f  t h e  c o m m e r c i a l l y  a v a i l -  
a b l e  l l 4 - o u n c e  p o l y e t h y l e n e  b o t t l e  ( c o s t i n g  $ 3 7  p e r  t h o u s a n d )  f o r  o u r  
s t a n d a r d  s a m p l e  c o n t a i n e r .  S u b s e q u e n t  a c t i v a t i o n  m e a s u r e m e n t s  h a v e  

* T i p s  (No. D 1 3 - 3 7 0 )  a r e  p u r c h a s e d  w i t h  t h e  b o t t l e s  (No. 5 - 6 0 4 5 )  f r o m  

+ ~ 1 6  i s  a l s o  p r o d u c e d  f r o m  f l u o r i n e  b y  t h e  F 1 9 ( n 1 a ) N 1 6  r e a c t i o n .  

E r n 0  p r o d u c t s  Company, P h i l a d e l p h i a ,  P e n n s y l v a n i a .  
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shown t h a t  t h e  p o l y e t h y l e n e  i n  t h e s e  b o t t l e s  c o n t a i n s  a p p r o x i m a t e l y  
3 2 0  ppm o f  o x y g e n ;  c h a n g e s  i n  o x y g e n  c o n t e n t  f r o m  b o t t l e  t o  b o t t l e  , 

a r e  t o o  s m a l l  t o  b e  d e t e c t e d  b y  p r e s e n t  p r o c e d u r e s .  

TABLE I 

C o m p a r i s o n  o f  A c t i v i t i e s  I n d u c e d  i n  P o l y e t h y l e n e  
a n d  P o l y p r o p y l e n e  b y  F a s t  N e u t r o n s  

R e l a t i v e  
A c t i v i t y  
P e r  G r a m *  

C o n v e n t i o n a l  P o l y e t h y l e n e  A l l i e d  R e s i n o u s  2.7 * 0.4 
P r o d u c t s ,  I n c .  

L i n e a r  Po 1 y e  t h y  1 e n e  A l l i e d  R e s i n o u s  1 . 9  * 0 . 2  

M a r l e x  5 0 0 3  Wes t l a k e  P l a s t i c s  1 . 9  f 0 . 2  

P o l y e t h y l e n e  f r o m  C o m m e r c i a l  . P l a x  C o r p o r a t i o n  1.0 c 0 . 2  

P r  o d u c  t s  , I n c .  

Company 

l / 4 - 0 u n c e  B o t t l e  ( E r n o  P r o d u c t s  Co.) 
p o l y p r o p y l e n e  A l l i e d  R e s i n o u s  5 . 5  k 0.6 

P r  o d u c  t s  , I n c  . 
* E r r o r s  a r e  s t a n d a r d  d e v i a t i o n s  d u e  t o  c o u n t i n g  s t a t i s t i c s .  

T h e  p o l y e t h y l e n e  b o t t l e  w i l l  l o s e  p r o d u c t  b y  d i f f u s i o n  
t h r o u g h  tfie w a l l  a n d  b e c o m e  d i s t o r t e d  when l e f t  f i l l e d  a t  room t e m p e r -  
a t u r e  f o r  more  t h a n  a f e w  m i n u t e s  w i t h  some h y d r o c a r b o n s ,  p a r t i c u l a r l y  
t h e  a r o m a t i c s .  B e s t  r e s u l t s  a r e  o b t a i n e d ,  t h e r e f o r e ,  when s a m p l e s  a r e  
i r r a d i a t e d  a n d  c o u n t e d  i m m e d i a t e l y  a f t e r  p r e p a r a t i o n .  

Smooth  t r a n s i t  o f  t h e  b o t t l e s  t h r o u g h  t h e  t r a n s f e r  t u b e  i s  
made p o s s i b l e  by  t h e  l i p  on t h e  t o p  o f  t h e  b o t t l e  c a p  ( s e e  F i g .  2 ) .  
B e f o r e  t h i s  f e a t u r e  w a s  a d d e d  t r a n s i t  t i m e s  w o u l d  v a r y  c o n s i d e r a b l y ,  
a n d  o c c a s i o n a l l y  a b o t t l e  w o u l d  b e  s u s p e n d e d  i n  a v e r t i c a l  s e c t i o n  o f  
t h e  t u b e  b y  t h e  a i r  s t r e a m i n g  t h r o u g h  t.he a n n u l u s  b e t w e e n  t h e  b o t t l e  
a n d  t h e  t u b e .  

RESULTS 

A t y p i c a l  c a l i b r a t i o n  c u r v e  f o r  o x y g e n  i s  shown i n  F i g .  3 
f o r  c o u n t s  t a k e n  a b o v e  a n  e n e r g y  l e v e l  o f  0 .5  M e V ;  t h e  e r r o r s  a r e  
s t a n d a r d  d e v i a t i o n s  f r o m  c o u n t i n g  s t a t i s t i c s .  The s t a n d a r d s  were 
p r e p a r e d  b y  m i x i n g  known a m o u n t s  o f  d i b u t y l  c a r b i t o l  t(C&HgOCH$H2)201 
i n  w h i t e  m i n e r a l  o i l .  A f t e r  a p p r o p r i a t e  c o r r e c t i o n s  h a d  b e e n  made  

. f o r  v a r i a t i o n s  i n  n e u t r o n  f l u x  a n d  b o t t l e  w e i g h t ,  t h e  c o u n t  f r o m  a 
b l a n k  r u n  ( b o t t l e  f i l l e d  w i t h  m i n e r a l  o i l )  w a s  u s e d  t o  c o r r e c t  t h e  
s t a n d a r d  s a m p l e  c o u n t s  f o r  t h e  o x y g e n  i n  t h e  p o l y e t h y l e n e  a n d  t h e  
o i l .  

, 
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g r o u p  o f  s y n t h e t i c  s a m p l e s  c o n t a i n i n g  known a m o u n t s  o f  a d d e d  o x y g e n  
a n d  a g r o u p  o f  t y p i c a l  p e t r o l e u m  p r o d u c t  s a m p l e s .  The p o o r  a g r e e m e n t  
w i t h  c h e m i c a l  a n a l y s i s  l o s e s  m o s t  o f  i t s  s i g n i f i c a n c e  when t h e  u n r e -  
l i a b l e n e s s  o f  t h e  c h e m i c a l  m e t h o d  i n  t h e  r a n g e  b e l o w  1% t o t a l  o x y g e n ,  
a s  e x e m p l i f i e d  b y  t h e  d a t a  i n  t h e  t h e  t h i r d  a n d  f o u r t h  c o l u m n s  o f  
T a b l e  11, i s  t a k e n  i n t o  c o n s i d e r a t i o n .  The t w o  a c t i v a t i o n  a n a l y s i s  
v a l u e s  g i v e n  f o r ,  t h e  l a s t  s e v e n  s a m p l e s  a r e  f r o m  r u n s  made s e v e r a l  
d a y s  a p a r t  u s i n g  d i f f e r e n t  s a m p l e  b o t t l e s .  I n  a l l  r u n s ,  t h e  s a m p l e s  
were c y c l e d  t w i c e ;  b l a n k  r u n s  were made w i t h  h e l i u m .  

CONCLUSIONS 

The f a s t  n e u t r o n  a c t i v a t i 0 . n  m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  o x y g e n  
i n  p e t r o l e u m  p r o d u c t s  a n d  r e l a t e d  m a t e r i a l s  i s  a c c u r a t e  a n d  i s  r e l a -  
t i v e l y  , f r e e  o f  t r a c e  e l e m e n t  i n t e r f e r e n c e  i n  t h e  r a n g e  a b o v e  0.01 
p e r  c e n t .  I t  a l l o w s  o x y g e n  t o  b e  m e a s u r e d  f a s t e r  a n d  w i t h  a h i g h e r  
p r e c i s i o n  t h a n  a n y  o t h e r  m e t h o d  y 'e t  d e v e l o p e d .  W i t h  a d d i t i o n a l  d e -  
v e l o p m e n t a l  work  i t  s h o u l d  b e  p o s s i b l e  t o  a n a l y z e  f o r  a s  l i t t l e  a s  
10 ppm o f  o x y g e n  w i t h  a n  e r r o r  o f  a b o u t  t 2 0  p e r  c e n t .  
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TABLE XI 

A n a l y a i o  For Oxygen By P a a t  l e u t i o n  Activation 

S..pl. 

n i n a r a l  011 

U l n e r a l  O i l  + D i e t h y l  C a r b o n a t e  

M i n e r a l  O i l  + D i e t h y l  C a r b o n a t e  

n i a e r a l  C i 1  + D i e t h y l  C a r b o n a t e  

CP39362 -Heavy Caa O i l  

GP68962 - F u e l  Oil Distillate 

CRS3019-  Furnace  O i l  Diacillata 

CP56085- L i g h t  Furnace O i l  

CP58790- Furnace O i l  

Mineral Oil t D i b u t y l  C a r b i t o l  

Mineral  011  + D i b u t y l  C a r b i t o l  

O x y s e n  C o n t e n t  (1) 

0 

0 . 2 5 2  

0 . 5 5 6  

1. 096 

_-_ 
--- 
e-- 

--- 
--- 

0.28 

0 . 7 3  

I C h e m i c a l  A n a l y s i s  

C a l t u l a t e d  CRhDC 

--- 
--- 
_- -  
--- 

0.30, 0.33 

0.22 ,  0.26 

' 0 . 2 6 ,  0.23  

0 .14 ,  0.12 

0.20, 0 . 1 9  

_-- 
--- 

I 

C o m m e r c i a l  Lab 

0.03, 0.12,  0 . 0 6  

0.10, 0.11, 0.67 

0.31, 0.37, 0.51 

0.36, 0 . L 3 ,  1.08 

0 . 2 0 ,  0 . 2 0  

0.211, 0 .20  

0 . 1 4 ,  0.18 

0 .17 ,  0.22 

0.16, 0.18 

0.35, 0.37 

0.67 ,  0.80 
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FIGURE 3 
CALIBRATION CURVE FOR OXYGEN 

7. 


